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Priifungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

© Verfahren und Vorrichtung zur schnellen flussigchromatographischen Trennung von Substanzgemischen und 
Identifizierung von Substanzen 

© Die Erfindung bezieht st'ch auf ein Verfahren und eine 
Vorrichtung zur schnellen flussigchromatographischen 
Trennung von Substanzgemischen und Identifizierung 
von Substanzen. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Vorrich- 
tung und ein Verfahren zur flussigchromatographischen 
Trennung, Isolierung und Identifizierung von Substanzen 
im analytischen und semipraparativen Bereich anzubie- 
ten, mitdenen sich ein Test auf Wirkung von Substanzge- 
mischen eriibrigt und es schneller ais bisher moglich ist, 
Substanzgemische aufzutrennen, die Einzelsubstanzen zu 
isolieren und zu identifizieren. 

Die Losung der Aufgabe erfolgt mit einem Verfahren und 
einer Vorrichtung, bei denen Substanzgemische in einer 
softwaregesteuerten schnellen fiussigchromatographi- 
i schen Zwerstufentrennung in der ersten Stufe vorge- 
i trennt und in der zweiten Stufe die vorgetrennten und in 
Auffangsaulen abgelegten Fraktionen in mindestens zwei 
Trennltnien parallel fein aufgetrennt, die fein aufgetrenn- 
ten Fraktionen parallel identifiziert und parallel isoliert 
werden (Fig. 1). 
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Beschreibung 

Pic Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren und cine 
Vorrichlung zur schnellen flussigehromatographischcn 
Trennung von Substanzgemischen unci Identifizierung von 
Sulislanzcn gema'B den Oherbegriffcn dcr Anspriichc 1 und 

5. 

Beispielsweise stcht in der pharmazeutischen Forschung 
hau fig das Problem aus Substanzgemischen pharmazeutisch 
aktive Stoffe zu isoliercn. So werden Naturstoffextrakte 
oder auch durch kombinatorische (.'hemic erzeuglc Sub- 
slanzgemische auf cine inogliche Wirksamkeit gclestel. Aus 
Substanzgemischen die cine Wirksamkeit gezeigt haben, 
vvirddann vcrsucht die wirksamen Substanzcn mit TTilfe von 
aufwendigen Trcnn verfahren zu isoliercn. Danacli werden 
die so isolicrtcn Einzelsubstanzen des Gcmischcs cinem cr- 
ncutcn Wirkungstest unferzogen. Die nun gefundenen wirk- 
samen Einzelsubstanzen werden auf ihre Slruktur hin untcr- 
suchi, um moglicherweise bereits bekannte Wirkstoffe aus- 
zuschlieBen. Ein Nachteil dieses Verfahrens ist, daB bei dem 
Test der Substanzgemische durch UberlagerungsefFekte die 
Wirksamkeit von Einzelsubstanzen unlerdriickt werden 
kann und diese so unerkannt bleibcn. Ein weiterer Nachteil 
isl, daB durch Uberlagcrungscffcktc cine Wirksamkeit vor- 
getauschl werden kann und anschlicBcnd kostcninlcnsiv 
vcrgeblich nach diesen vermcinfJichen Wirkstoffen im Sub- 
stanzgemisch gesucht wird. SchlieBlich erfolgt nachteiliger- 
weise der AusschluB bereits bekannter Substanzen erst nach 
der Durchfuhrung von mindestens zwei Tests auf biologi- 
sche Wirksamkeit und nach aufwendigen fsolationsverfah- 
rcn, was sehr kostspielig ist. Zur Durchfuhrung dieser Tests 
sind in der Regel groBe Substanzmengen notig, d. h., daB 
Trennungen im praparativen MaBstab zu erfolgen haben. 
Praparative Anlagen sind aber von den Tnvestitionskostcn 
her teurer als analytische Anlagen. Ebenso verbrauchen pra- 
parative Anlagen zurTrennung erheblich mehr Eosungsmit- 
tcl und Puffersubslanzen, was ihren Betrieb teuer machi und 
zusalzlich groBere Entsorgungsprobleme und Umweltbcla- 
stungen hervorruft. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, cine Vorrich- 
tung und ein Verfahren zur flussigehromatographischcn 
Trennung, Isolierung und Identifizierung von Substanzen im 
analytischen und semi praparativen Bereich anzubieten, mit 
denen sich ein Test auf Wirkung von Substanzgemischen cr- 
iibrigt und cs schncllcr als bisher moglich ist Substanzgcmi- 45 
schc aufzutrenncn. die Einzelsubstanzen zu isoliercn und zu 
idcntifizieren. 

Die Losung der Aufgabe erfolgt mit den kennzeichncn- 
den Teilen der Anspruche 1 und 5. 

Vorteilhafte Weiterbildungen sind in den Unteransprii- 50 
chen angegeben. 

Die Erfindung weist verschiedene Vorteile auf. Die Sub- 
stanzen miissen nicht mehr doppelt, namlich vorher im Sub- 
stanzgenusch und nach der Isolierung getestet werden. Er- 
findungsgemaB kann der aufwendige und kostspielige und 55 
zum Teil fehlerbehaftete erste Wirkungstest der Substanzge- 
mische entfallen. Statt dessen werden nach der kombinier- 
tcn Isolierung und Identifikation nur potentiell neue Wirk- 
substanzen weiteren Tests unterzogen. Die bisher ubliche 
kostspielige Bearbeitung bereits bekannter Substanzen ent- 60 
fallt. Der Zeit- und Kosfenaufwand fur die Erniittlung einer 
neuen Wirksubstanz kann erheblich reduziert werden. Zu- 
salzlich ist diese Verfahren sweise sicherer, denn die Tester- 
gebnisse an unbekannten Einzelsubstanzen sind eindeutig 
und alle im Gemisch vorhaudenen Wirksubstanzen werden 65 
auch erfaBt. 

Die zu untersuchenden Substanzgemische werden in ei- 
ner zweistufigen Trennung bearbcitel, dabci konncn durch 


47 439 A 1 

2 

die crfindungsgcmaBe Verschaltung von Trennsaulen und 
Festphasenextraktionssaulen (Auffangsaulen) mil der Ptun- 
peneinheil in der zweiten chromalographischen Trcnnstufc 
mchrcre Fraktionen aus dem ersten Trennungsschrilt paral- 
5 lei getrennt werden. Soinit arbcitet diese Vorrichlung erheb- 
lich schncllcr und damil kostcngunsiigcr als bekannte zwei- 
stufige Vorrichtungen. 

Die Identifikation der Einzelsubstanzen erfolgt durch an 
sich bekannten direkten computergesleuertcn Vergleich der 
10 von Detektoren gewonncnen Chromatogrammcn und Spck- 
trcn sowic des Rctcntionsbcreichcs aus dem crstcn Trcnn- 
schritt und der Rctentionszeil aus dem zweiten Trennschriu 
mit Informal ionen iiber bekannte Substanzen in cincr Dalcn- 
bank. Als Detcklions- und fdentifikalionsprinzipicn sind Ul- 
15 traviolctt-Absorplion, Massenspeklronictrie, I.ichlsfreuimg, 
Fluorcszcnz, InfVarotspcktroskopic und Kernspinresonan/.- 
spekroskopie moglich. Die Einbeztchung weiterer Identifi- 
zierung spa rameter wie z. B. Quelle und ITerkunft der Probe 
ist moglich. Da weniger Tests zur Identifizierung der Sub- 
20 stanzen im Gemisch und zum Ausschlnfi bereils bekannter 
Substanzen notwendig sind, kann diese Anlage im analyti- 
schen und sernipraparativen MaBstab dimensionicrt scin. 
Analytische und semipraparative Anlagen sind in der An- 
schaffung und im Betrieb wcscntlieh koslengunsfigcr als die 
?.5 bisher iib lichen praparaliven Anlagen. Durch den gcringc- 
rcn Ldsungsmittcl- und Puffcrsubstanzcnvcrbtauch isl das 
erfindungsgemafie Verfahren und die Vorrichtung aufgrund 
geringerer Abfallmengen umweltfreundlich. 

Die Erfindung wird anhand einer Zcichnung und eines 
30 Ausfiihrungsbeispieies naher eriaulerl. 
Es zeigen 

Fig. 1 eine schematische Darstellung des Ablaufes des 
Equilibrierens irn ersten Trennschritt und Spiilcn dcr Aufga- 
besaulenbatterie, 
35 Fig. 2 eine schematische Darstellung des Auftrenncns ei- 
nes Substanzgemischcs itti ersten Trennschritt und Adsorp- 
tion von Fraktionen an der ersten AufTangsaulcnballcrie, 

Fig. 3 eine schematische Darstellung des Auftrenncns ei- 
nes Substanzgemisches im ersten Trennschritt und Adsorp- 
tion von Fraktionen an der zweiten Auffangsaulen batierie, 
Kig. 4 eine schematische Darstellung des Auftrenncns ei- 
nes Substanzgetnisches im ersten Trennschritt und Adsorp- 
tion von Fraktionen an derdritten Auffangsaiilcnbatlerie, 

Fig. 5 eine schematische Darstellung der Equilibricrung 
der Trcnnsaulcnbatlerien des zweiten Trennsehritlcs, 

Fig. 6 cine schematische Darstellung cincr parallclcn 
Trennung absorbierter Fraktionen im zweiten Trennschritt 
und- 

Fig. 7 eine schematische Darstellung des Equilibrierens 
einer Auffangsaulenbatterie. 

Fig. 1 bis Fig. 7 zeigen beispielhaft den Aufbau und das 
Ablaufschema einer erfindungsgemaBen Vorrichtung mit ei- 
ner Trennsaule unddrei nachgeordneten TVenniinien. 

Eine Pumpeneinheit 2, die aus drei Pumpen 2.1 bis 2.3 be- 
steht, ist. iiber die 6-Wege-2-Positions-Venlile 3.1 und 3.3 
sowie dem 3-Wege-2-Positions-VentiI 5.7 mit einer Aufga- 
besaulenbatterie 6, einer Trennsaule 10, fur die erste Tren- 
nungsstufe und einer zweiten Trennstufe, die aus drei paral- 
lel betreibbaren Trennlinien besteht, denen jeweils ein 6- 
Wege-2-Positions-Ventil 3.5, 3.6 und 3.7 vorgcordnet ist, 
verbunden. Damit. ist es moglich, die mobile Phase in jeder 
gewunschtcn Zusammensetzung nacheinander und parallel 
in alle Bereiche der Vorrichtung zu trans portieren. 

Jede Trennlinie weist eine Auffangsaulenbatterie 7, 8 und 
9 und eine Trennsaulenbatterie 11, 12 und 13 auf. Beispiel- 
haft enthalt die Auffangsaulenbatterie 7 die Auffangsaulen 
7.1 bis 7.6 und die Trennsaulenbatterie 11 die Trennsaulen 
11.1 und 11.2. Die beiden weiteren dargestclllcn Trennlinien 
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sind idcntisch aufgcbaui. Anderc Varianicn mit mehr Aufga- 
besaulen 6.1 bis 6.6 der Aufgabesaulenbatlcrie 6, mehrcrcr 
Trennsauien 10, mehr als drei Auffangsa'ulenhallericn 7, 8 
und 9 mil. jeweils mehr als sechs Auffangsaulen und mehr 
als drei Trennsaulenbalterien 11, 12 und 13 mil. mehr als 
sechs Trennsauien pro Batterie sind moglich. 

I in folgenden wird der Ablauf dcs erfindungsgemaBen 
Verfahrens bcispicihaft beschrieben. Substanzgemischpro- 
ben werden jeweils in cinem Losungsmittel gelost und mil. 
einem Adsorbenlen versetzt. 

AnschlieBend wird das Losungsmittel mittels eines Rota- 
lion sverdampfe rs cnlfernl, damil die mil Proben material be- 
leglcn Adsorbenlen rieselfahige Kigenschaften crreichen. 
Die tnit dem Substanzgemisch belegt en Adsorbenlen wer- 
den in die Aufgabesaulen 6.1 bis 6.6 der Aufgabesaulenbal- 
terie 6 verfullt und in die Aufgabesaulenbaiterie 6 einge- 
baul. Die nun folgenden Programm ablauf schritte werden 
iibcr cine Software gesteuerL 

GemaBFig. I wird die Trennsaule 10 cquilibriert. Parallel 


fangsaulcn 9.1 bis 9.6 der Auffangsaulenbaltorie 9 (large- 
sfellt. Wcnn allc Auffangsaulen 8.1 bis R.6 tier Auffangsau- 
lenbatlerie 8 mil Fraklionen belegt sind. schallen die 6- 
Wege-2- Positions- Ventile 3.6 und 3.7 die Auffangsaulcnhat- 
terie 9 in den Rluentenstrom. Nun werden nacheinander die 
Auffangsaulen 9.1 bis 9.6 mit Fraklionen belegt. fn dem fol- 
genden Ablaufschrilt werden parallel die an den drei Auf- 
fangsaulenbatterien 7, 8 und 9 adsorbierten Fraktionen clu- 
iert und auf entsprechend zugeordncte Trennsaulenbatterien 
11, 12 und 13 weiter aufgetrennt. 

Vor jedcr Trennung werden die Trcnusaulenbanerien 11. 
12 und 13 equilibrierf. In Fig. 5 is' die Tiquilibricrung der 
Trcnnsaulcnbatlcrien 11, 12 und 13 dargesteUt. Zur liquili- 
brierung wird mobile Phase Liber die Pumpe2.1 (las 6-Wcge- 
2-Positions- Ventil 3.1 und 3.5 auf die Trennsauien 11.1 bzw. 
11.2 der Trennsaulenbatterie 11 gcfiihrl. Von dorl wird die 
mobile Phase iiber das 6- Wege-2-Positions- Ventil 3.4 den 
Detektor 14.1 und einem Fraklionssammler 15.1 in den Ab- 
falT gefiihrt. Parallel dazu werden die Trennsauien 12.1 und 


dazu wird die Luft aus der Aufgabesaulenbaiterie 6 enfernt. 20 12.2 der Trcnnsaulenbalterie iibcr die Punipe 2.2 die 6- 


Uber (lie Pumpe 2.3, das 3-Wege-2-Positions- Ventil 5.7 und 
fiber die 6-Wege-2-Positions- Ventile 3.1 und 3.3 wird mit 
Wasser die Luft aus einer der trocken verfullten Aufgabe- 
saulen 6.1 bis 6.6 entfernt, die als naehstcs injiziert werden 
soil. Gleichzeitg wird iibcr die Pumpe 2.1, die 6- Wcgc-2- Po- 
sitions- Venule 3.1 und 33 die Trennsaule 10 mit einem gc- 
eigneten Laufmiltel cquilibriert. 

In Fig. 2 ist das Auftrennen des Substanzgemisches in der 
crsten Trennstufe an der Trennsaule 10 und die anschlic- 


Wege-2-Posi! ions- Vent ile 3.1 und 3.6 sowie einen Delcklor 
14.2 und Fraklionssammler 15.2 cquilibriert. Itbcnso wer- 
den dazu parallel die Trennsauien 13.1 und 13.2 iiber die 
Pumpe 2.3 das 6-Wege-2-Positions-Venlil 3.7 und das 3- 
Wege-2-Posilions-Ventil 5.7 sowie etnen Detektor 14.3 un<l 
einen Fraklionssammler \53 equilibricri. 

In Fig. 6 ist die parallcle Trennung der an den Auffangs- 
aulenbaUcrien 7, 8 und 9 adsorbierten Fraklionen auf den 
Trennsaulenbatterien 11, 12 und 13 dargcstellt. 7,ur lunlei- 


Bende Adsorption der Fraktionen in einer Trennlinie mit den 30 tung des Trennschritles wird mobile Phase iiber die Pumpe 


Auffangsaulen 7.1 bis 7.6 der Auffangsaulenbatterie 7 dar- 
gesleUt. 

Wenn die Luft aus einer der Aufgabesaulen 6.1 bis 6.6 
entfernt ist, wird das Trennprogramm geslartet. Zunachst 
werden die 6-Wege-2-Positions-Ventile 3.3 und 3.5 geschal- 
ict. Uber eine Niederdruckventileinheit 1 mit den Nieder- 
druckventilen 1.1 bis 1.3 konnen die Bestandteile der mobi- 
Icn Phase mittels der Pumpeneinheit 2 in das System einge- 
geben werden. Uber das Niederdruckventil 1.1 der Pumpe 


2.1 der Pumpeneinheit 2 und die 6- Wege-2-Posi lions- Ven- 
ule 3.1 und 3.5 auf die Auffangsaulenbatterie 7 gcfiihrl. Die 
erste cluierte Fraktion aus der Auffangsaulenbatterie 7 (z. IV 
von Auffangsaule 7.1) wird iiber das 6-Wege-2-Positions- 
35 Ventil 3.5 zur Trennsaulenbatterie 11 geleitet. Dort kann 
wahlweise sofl waregesteuert eine der Trennsauien 11.1 <xlcr 
11.2 zugeschaltet werden. Die getrennten Komponcnlen 
werden dann anschlicBend uber die 6-Wegc-2-Positions- 
Ventile 3.5 und 3.4 zum Detektor 14.1 gefiihrt. Die Sofl ware 


2.1 und die Pumpe 2.1 wird mobile Phase transport iert, wo- 40 in der elektronischen Sleuercinhcit wertet die Signale mit 


bci dieses System sowohl isokratisch als auch mit einem 
( Iradienten gefahren werden kann. Uber das 6- Wege-2- Posi- 
tions- Ventil 3.3 und die 7-Wege-6-Positions-Ven!ilc 4.1/4.2 
wird die mobile Phase von Pumpe 2.1 auf diejenige Aufga- 
besaule 6.1 bis 6.6 gefiihrt, von der Proben material bearbei- 
tet werden soli. Von einer der Aufgabesaulen 6.1 bis 6.6 
wird die zu trennende Probe auf die Trennsaule 10 uber- 
fuhrt. Die aus der Trennsaule 10 austretenden getrennten 
Probekomponenten gelangen uber ein 6- Wege-2- Position s- 


Hilfe von Pcakcrkennung aus und lenkt die gelrennlen 
Komponcntcn in die entsprechenden Vials dcs Frakfions- 
sammlers 15.1. Glcichzcilig ist auch cine Zcitslcucrung des 
Fraktionssammlers 15.1 moglich. 

Diese Zeitsteuerung kann automatisch aktiviert werden, 
wenn kein Peak den Detektor passiert. 

Parallel dazu wird mobile Phase iiber die Pumpe 2.2 und 
die 6-Wege-2-Positions- Ventile 3.1 und 3.6 zur Auffangsau- 
lenbatterie 8 gefordert. Die erste cluierte Fraktion aus der 


Ventil 3.4 und den Detektor 14.1 zu einem T-Stuck 17, wo 50 Auffangsaulenbatterie 8 (z. B. von der Auffangsaule 8.1) 


uber die Pumpe 2,2 und das 6-Wege-2-Posi lions- Ventil 3.1 
Wasser der mobilen Phase zugemischl wird. Die Menge des 
zugemischten Wassers richtet sich dabei nach der Polaritat 
der zu trennenden Substanzen. Die durch Wasser erhohte 
Polaritat der mobilen Phase ermoglicht nun die Adsorption 55 
auf den Auffangsaulen 7.1 bis 7.6 der Auffangsaulenbatterie 
7. Uber das 6- Wege-2- Positions- Ventil 3.5 wird zunachst 
auf die Auffangsaulenbatterie 7 adsorbiert. Dabei werden 
nacheinander die Auffangsaulen 7,1 bis 7.6 mit Fraktionen 
belegt. 60 

In Fig. 3 isi die Adsorption weiterer Fraktionen an den 
Auffangsaulen 8.1 bis 8.6 der Auffangsaulenbatterie 8 dar- 
gestelll. Wenn alle Auffangsaulen der Auffangsaulenbatterie 
7 mit Fraktionen belegl sind, schalten die 6- Wege-2- Positi- 


wird uber das 6- Wege-2- Positions- Ventil 3.6 zur Trennsau- 
lenbatterie 12 geleitet. Dort kann wahlweise softwaregc- 
steuert eine der Trennsauien 12.1 oder 12.2 zugeschaltet 
werden. Die getrennten Komponenten werden zum Detektor 
14.2 gefiihrt. Die Software wertet auch hier die Signale mit 
Hilfe von Peakerkennung aus und lenkt dann die getrennten 
Komponenten in die entsprechenden Vials des Fraktions- 
sammlers 15.2. Auch dieser Fraklionssammler 15.2 kann 
zeitgesteuert werden. Diese Zeitsteuerung kann automatisch 
aktiviert werden, wenn kein Peak den Detektor passiert. 

Parallel zu den Ablaufen in zwei Trennlinien wird die 
dritte Trennlinie hinsichtlich der Einleitung des Trennungs 
schrittes aktiviert. Dazu wird die mobile Phase iibcr Pumpe 
2.3 sowie das 3-Wege-2-Positions- Venlil 5.7 und das 6- 


ons- Ventile 3.5 und 3.6 die Auffangsaulenbatterie 8 in den 65 Wege-2-Positions-Ventil 3.7 zur Auffangsaulenbatterie 9 

liluentenstrom. Nun werden nacheinander die Auffangsau- gefordert. Die erste eluierte Fraktion aus der Auffangsaulen- 

len 8.1 bis 8.6 mil Fraktionen belegt. * batterie 9 ('/.. B. von der Auffangsaule 9.1) wird iiber das 

In Fig. 4 ist die Adsorption von Fraktionen an die Auf- Ventil 3.7 zur Trennsaulenbatterie 13 geleitet. Dort kann 
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wahlweise softwaregesteuert eine der Trcnnsaulcn 13.1 enter 
13.2 zugeschaltet werden. Die getrennten Komponenten 
werden zum Dcrektor 14.3 gefuhrt. Die Steuerung des sich 
anschlieRenden Fraktionssammlers 153 erfolgt wie bereits 
beschrieben. Nachdem die jeweils crsten Fraklionen parallel 
bearbcilct worden sind, erfolgt ziir Vorbcrcilung und dcr 
Trcnnung dcr niichstcn Fraktionen crncut Equilibricrung der 
Trcnnsaulenbalterien 11, 12 und 13 (vgl. Fig. 5). Anschlie- 
Bc-nd schaltcn die 7- Wege-6-Positions- Venule 4.3/4.4, 
4.5/4.6 und 4.7/4.8 an den Auffangsaulenbalterien 7, 8 und 9 
vvcilcr, so dafi nun die zweitcn Fraktioncn bcarbeiiet werden 
konnen, wic in Fig. 6 dargestellt. Dicse Vorgange sclzcn 
sich solange fori bis alle Fraktionen bearbeitet worden sind. 

Fig. 7 stellt das Equilibrieren der Auffangsaulen 7.1 bis 
7.6 dcr Auffangsaulenbatterie 7 dar. fn diescin Programm- 
ablaufschritt werden die Auffangsaulen 7.1 bis 7.6 mit Was- 
ser gcspiilt und so fur den nachsten Lauf vorbereilet. Dies 
erfolgt sequentiell iiber die Pumpe 2.2, die 6- Wege-2- Positi- 
ons- Ventile 3.1, 3.5, 3.6, 3.7 sowie die 7-Wege-6-Positions- 
Vcntile 4.3/4.4 der Auffangsaulenbatterie 7. Das Fquilibrie- 
ren der Auffangsaulenbatterien 8 und 9 erfolgt analog. Die 
6- Wege-2- Positi on s-Ven tile 3.5 und 3.6 werden geschallet 
und iiber die Pumpe 2.2 die 6- Wege-2-Positions- Ventile 3.1, 
3.5, 3.6, 3.7 sowic die 7-Wcge-6-Positionsvcntile 4.5/4.6 dcr 
Auffangsaulenbalteric 8 erfolgt das Equilibrieren der Auf- 
fangsaulen 8.1 bis 8.6. AnschlieBend werden die (i-Wcgc-2- 
Positions-Ventile 3.6 und 3,7 geschaltet und iiber die Pumpe 
2.2 die 6- Wege-2-Po si tions- Ventile 3.1, 3.5, 3.6, 3.7 sowie 
die 7-Wege-6-Positionsventile 4.7/4.8 der Auffangsaulen- 

baltcrie 9 erfolgt das Equilibrieren der Auffangsaulen 9.1 30 7.5 Auffangsaule 
bis 9.6. Nach diesem Programmablauf werden die 7-Wege- 7.6 Auffangsaule 
6-Positions- Ventile 4.1/4.2 der Aufgabebatterie 6 auf die 8 Auffangsaulenbatterie 
nachste Aufgabesaule (z. B. 6.2) geschaltet und der gesamle 8.1 Auffangsaule 
Programmablauf beginnt von vorn. ■ 8.2 Auffangsaule 

(Ablaufschritt 1: Equilibrieren der Trennsaule 10 und 35 8.3 Auffangsaule 
Kntluften der Aufgabesaule 6.2, dargestellt in Fig. I usw.). 8.4 Auffangsaule 

Nach Bearbeitung dieser zweilen Probe kann die folgende 8.5 Auffangsaule 
Aufgabesaule 6.3 in den Eluentenstrom geschaltet werden. 8.6 Auffangsaule 
Da bereits abgearbeitete Probeaufgabcsaulen jederzeit 9 Auffangsaulenbatterie 
durch neue ersctzl werden konnen, 1st ein kontinuicrlichcr 40 9.1 Auffangsaulen 


4 7- Wege-6-Positions- Ventil 

4.1 7-Wege-6-Positions- Ventil 

4.2 7-Wege-6-Positions-Ventil 

4.3 7-Wege-6-Positions-Vent.il 
5 4.4 7-Wege-6-Positions-Ventil 

4.5 7-Wcgc-6-Posi lions- Ventil 

4.6 7-Wege-6-Posi tions- Ventil 

4.7 7-Wege-6-Positions-Ventil 

4.8 7-Wegc-6-Positions- Ventil 
10 5 3- Wcgc-2-Posi lions- Vent ii 

5.1 3~Wegc-2-Positions- Vcntil 

5.2 3-Wegc-2-Positions- Ventil 

5.3 3-Wege-2-Positions-Ventil 

5.4 3- Wcge-2- Positions- Vcntil 
15 5.5 3-Wcge-2-Positions- Vcntil 

5.6 3-Wege-2-Positions-Ventil 

5.7 3- Wege-2- Positions- Ven til 
6 Aufgabesaulenbatterie 
7.1 Aufgabesaule 

10 7.2 Aufgabesaule 

7.3 Aufgabesaule 

7.4 Aufgabesaule 

7.5 Aufgabesaule 

7.6 Aufgabesaule 
!5 7 Auffangsaulenbatterie 

7.1 Auffangsaule 

7.2 Auffangsaule 

7.3 Auffangsaule 

7.4 Auffangsaule 


Belrieb mit eincr unbegrcnzlen Anzahl von Proben moglich. 

Wahrend des ersten und zweiten Trennschrittes werden 
iiber die Detektorcn 14.1, 14.2 und 14.3 Chromatogramme, 
Rctentionsdaten und Spektren gesamrnell, direkt in eincm 
Rcchner verarbeitet und mit den Daten bekannter Subslan- 
zen verglichen. Somit lassen sich bereits online bekannte 
Substanzen identifizieren und aussortieren. Im Zwetfelsfall 
konnen noch weitere Daten, die offline nach Trcnnung und 
Isoiierung gewonnen werden, zur Identifikation herangezo- 
gen werden. 

Bezugszeichcnliste 

1 Nicdcrdruck vent i lei nheit 

1.1 Niederdruckventil 

1.2 Niederdruckventil 

1.3 Niederdruckventil 

2 Pumpeneinheit 

2.1 Pumpe 

2.2 Pumpe 

2.3 Pumpe 

3 6-Wege-2-Positions- Ventil 
3.1 6- Wcge-2-Positions- Ventil 

3.3 6- Wege-2-Positions- Ventil 

3.4 6- Wege-2-Posilions- Ventil 

3.5 6- Wege-2-Positions- Ventil 

3.6 6- Wege-2-Posi tions- Ventil 

3.7 6-Wege-2-Positions-Vent.il 


9.1 Auffangsaulen 

9.2 Auffangsaulen 

9.3 Auffangsaulen 

9.4 Auffangsaulen 
45 9.5 Auffangsaulen 

9.6 Auffangsaulen 

10 Trennsaule 

11 Trennsaulcnbatterie 
11.1 Trennsaule 

50 11.2 Trennsaule 

12 Trennsaulenbatterie 

12.1 Trennsaule 

12.2 Trennsaule 

13 Trcnnsaulcnbaltcrie 
55 13.1 Trennsaule 

13.2 Trennsaule 

14 Detektoren 

14.1 Detektor 

14.2 Detektor 
50 14.3 Detektor 

15 Fraktionssarnmler 

15.1 Fraktionssarnmler 

15.2 Fraktionssarnmler 

15.3 Fraktionssarnmler 
>5 16Abfall 

16.1 Abfall 

16.2 Abfall 
17 T-Stiick 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zur schnellen flussigchromalographi- 
schen Trcnnung und Idcntifizicrung von Substanzen. 
dadurch gekennzeichnet, daB Suhstanzgeinischc in 5 
einer softwaregesteuerten schnellen flussigchromalo- 
graphischcn Zweistufentrennung in der ersten Stufe 
vorgetrennt und in der zweiten vSlufe die vorgetrennfen 
und in Auffangsaulen abgelegten Frakrionen in minde- 
stens zwei Trennlinien parallel fein aufgetrennl, die 10 
fein aufgetrennten Fraktioncn parallel identifizicrt und 
parallel isoliert werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB in der ersten Trennstufe die Vortrennung von 
Substanzgemischen nacheinander und in der zweitcn 15 
Stufe die Feintrennung nacheinander und/oder parallel 
erfolgt. 

3. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 oder 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB mindestens ein Detektor 
(14.1) sovvohl nach der ersten Trennstufe a Is auch nach 20 
der zwei ten Trennstufe genutzt wird. 

4. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die in den Trennlinien auf- 
getrennten und isolierten Substanzen einer weiteren 
Reinigungsprozedur insbesonderc einer adsorptiven 25 
Rcinigung unterzogen werden. 

5. Vorrichtung zur schnellen flussigchromatischen 
Trennung und Identifikation von Substanzen bestehend 
aus niehreren Trenn- und Auffangsaulen sowie Aufga- 
besystemen Detektoren- und Fraktionssamrnler, deren 30 
Zusammenwirkcn iiber eine zentrale Sleuereihheit 
steuerbar ist, dadurch gekennzeichnet, daB mindestens 
einer Trennsaule (10) mehrere parallele fliissigchroma- 
tographische Trennlinien, bestehend aus je einer {Com- 
bination von Trennsaulenbatterien (11, 12, 13) mit Auf- 35 
fangsaulenbatterien (7, 8, 9), Detektoreinheiten (14) 
und Fraktioniersammlereinheiten (15), nachgeordnet. 
sind, daB eine Pumpeneinheit (2) bestehend aus drei 
Punipen (2.1, 2.2, 23) zur Forderung der mobilen 
Phase sowohl mit der Trennsaule (10) als auch mit den 40 
Trennlinien funktionell verbunden ist. und daB soflwa- 
remaBig schallbare Mehrwegeventile zwischen den 
einzelnen Funktionseinheiten angeordnet sind. 

6. Vorrichtung nach Anspruch 5. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB vor jeder Trennlinie je ein Mehrwegeven- 45 
til (3.5, 3.6, 3.7) angeordnet ist. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 5 oder 6, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB den Trennlinien nachgeschaltet wei- 
tere Auffangsaulen angeordnet sind. 
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